Materiales de Construccion, vol. 46 (1953)

~ Ingtituto Técnico de la Construccidn y del Cemento -

METODOS NWOBMALIZADOW AenoToMe PARA EL ANALTSIS QUIMICO DEL CEs
MENTO PORTLAND

(standard Methods of Chemical Analysis of Portland Cement)
Referencia de la A.5.T«Mot C 114 = 47T

Métodos adoptados en 1939 y revisados en 1940, 1942, 1944, 1946
y 1947.

Dada la extraordinaria extensidén de estos Métodos, &
cesiva para las pdginas de nuestiro Boletin, nos hemos dé limie
tar a reproduciq literalmente los procedimientos para el anédli
sis de los distintos constituyentes del cemento. Prescindimos,
pues, de la mayor parte de las observaciones scobre la prepara-—
cién de los distintos reactivos y sobre las caracteristicas que
han de reunir las balanzas y pesas, reactivos, agua; material
de vidrio, etc. Estimamos pues, aun siendo de un gran interés-
y utilidad, estas observaciones que se incluyen en las Normas
originales son secundarias paré nuestros lectores, ya que mu ~
chos pﬁntos son perfectamente conocidos po:r ellos y, por otra
parte, en general hay que ajustarse a los productos y material

o

asegquibles en el mercado espaficls

DIOXIDO DE SILICIO

Procedimiento

"(a) Se colocan 0,5 g de la muestira en una odpsula,

preferentemente de platino para favorecer la velocidad de eva-
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poracién, se humgdecen con 10 ml de agua fria para evitar la
formaéiénkde terrones, se alladen de 5 a 10 ml de HCl y se deja
en digestidén, aplicando un calor suave y agitando hasta que la
disolucidn sea total. Puede favorecerse la disolucidn'presiongg
do suavemente con el extremo aplanadb'de una varilla de vidrio.
Se evapora la solucidn a sequedad al bafio marla. Sin calentar
més el residuo, se trata con 5 a 10 ml de HC1l y después con =
ignal cantided de agua, o se vierte de una vez sobre el residwo
‘de 10 & 20 ml de HCLl (1:1). Se cubrird entonces la cépsula y -
se dejard en digestidén durante 10 minutos sobre el baiio maria
0 sobre una placa caliente. La solucién se diluye con un volu-
men igual de dgua caliente, se filtra inmediatamente y se lava
totalmente el SiOp separado con agua caliente (ver Nbfa 1)y

se conserva el residuo.

Nota 1.~ Los precipitados de $i0Op pueden lavarse més
oficazmente empleando HC1 (1:99) caliente y completando despuds
el lavado con agua caliente. .

(b) Se evapora de nuevo a sequedad el filtrado, y se
deseca el resfduo en una esiufa a 105-1109C durante 1 hora. Se
toms sl residuo con 10-15 ml de HCL (1:1) y se calienta sobre
el balio marlas o sobre una placa caliente. Se diluye la solucich
con ua volumen igual de agua caliente y se recoge y lava la pe
quefla cantidad de 5i0p que contimng sobre otro papel de filtro
Bl filtrado y las aguas de lavado se reservan para la detesrmi-

L

naoidén del grupo del hidrdéxido aménico,

(o) Los papeles de filtro que contienen los residuos
(pérrafos (a) y (b)) se pasan a un orisol de platino. Se dese-

can y calcinan los papeles de filtro, primeéro con poco calor
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hasta que se haya consumide totalmente elicarbqno de los mismos

sin inflamecidn, y finalmente a 1100~12009C hasta constancia de

(d) Bl Si0, asf obtenido, que contendrd pequefias can-
tidades de impurezas, se trata en el crisol con unas gotas de
. agua, con unos 10 ml de HPF y una gota de Ho804; ¥ se evapora a
seguedad con precaucidne. Finalmehte, se calienta el pequefio re-
siduo a 1050-1100¢C durante un minuto o dos, se enfrla y se pe~
88.¢ La difefencia entie este peso y el anteriormente obtenido re
presentu la cantidad de 8iOp. A esta cantidad de-8iOp, se afiade’
la recogida en el residuo del grupo del hidréxido aménico, s.gia
se explica en el lugar correspondiente. Se afladen al crisol 0,5
g de NaoBe07 0 KoSp07 y se calienta por debajo del rojo hasta
gue el pequelio residuc de impurezas se disuel&e en la fase fun
dida. we enfria, ge disuelve en agua la masa fundida y se aflade
al filtrade y agues de lavado reservaedas para la determinacidn

del grupo Gel hidrdzido amdnico.

- (o) Ensayo en blenco.- Se realizard un ensayo en blan
co, slguiendo el mismo procedimiento y empleando lds mismas can
tidades de reactivos; y se corregirdn de acuerdo con esto los

resultades obtenidos en el angdlisise.

(£) C4lculo.- Se calculard el porcentaje de SiOg, con
aproximacidn de décimas, multiplioando'el peso de $i0p, en gra-
mos, pcx 200 (100 dividido por el peso de la muestra empleada

(.095 é"))"ﬂ

GRUPO DEL EIDROXIDO AMONICO
Procedimients

"(n) Al filtrado reservado de acuerdo con el p&rrafo

(b) de la determiracién del $iOp, que deberd tener un voluinen de
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wnos 200 ml, afiddase, sl es preciso, HCl para asegurar la pre-
sencia de un total de 10 & 15 ml de este 4cido. Se afladen unas
gotas del indicador rojo de metilo (2 g por litro de etanol),

v se oalienta & ebullicidn. Se trata entonces con NH4OH (1:1),
gota a gota, hasta que el color de la solucidn aparezca clara-
mente amarillo y se aflade una gota en excsso. La solucidn que
contiene el precipitado se lleva a ebullicidén y se hiérve duran
te 50-60 segundos. Se deja sedimentar el precipitado (en un es— .
‘pacio de tiempo inferior a 5 minutos) y se filtra., Se lava, dos
veces si se trata dé un precipitado pequelio y cuatro si es volu

minoso, con NH;Cl (20 g por litro) caliente.

(b)denéase aparte el filtrado y pésesé‘el precipita~
do y ellpapel de filtra al mismo vaso en que se realizd la pri-
ners prédipitacidn, Se disuelve el precipitado en HC1 (123) CG
liente, se diluye la solucidén a unos 100 ml y se reprecipitan.
los hidrdéxidos dei modo descrito en el pdrrafo (a). Se filtra
la solycidn y se lave el precipitado con dos porciones de NH,Cl
(20 g por .litro) caliente, El filtrado y las aguas de lavado
se unen al filtrado antgrior y Se reserva el total para la de-

terninacidn del Cal.

(¢) El precipitado se coloca si un crisol pesado de
platino, se calienta 1entamente hasta Que sé carbonicgn los pa
peles de filtro, y, finalmente, se calcina hasta peso constan-
te a 1050-1100¢C, cuidando de evitar una reduccidn, y se pesa

como grupo del hidrdxido amdriicoc

(4) Se afinden al crisol 3 g de Nap8207 o K28207 y se
calienta por debajo del rojo hasta que el residuo se disuelva
en la fase fundida. Se enfria, se disuelve. la masa fundida en

agua con 2,5 ml de HpSO4 y se evapora la solucidn, Se eleva la
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temperatura hasta que se desprendan abundantes humos, pero evi
tando une pérdida grande de HQSO4, 1o gque daria lugar a que la-
masa s volviese dura en lugar de pastosa al enfriarse. La ma-
sa se disuelve en agua, se deja en digestidén durante 15~30 mi~
nutos en las proximidades del punto de ebullicién, se filtra y

ge lave con agus caliente.

(ej El papel de filtro que contiene el residuo se pa
sa a un crisol de platino. Se deseca y calcina el papel devfi;
tro, primerc con poco calor hasta que se haya consumido comple
tamente el carbono del filtro sin inflamacidén, y finalmente a
1100--12009C hasta constancia de peso. E1 3102 asi obtenido se
trata en el crisol con una gota de agua, unos 5 ml de HF y una
gota de HpBO4g y se evapora a sequedad con precaucién. Finalmen
tey se calienta el crisol a 1050-11002C durante 1 o 2 minutos,
se enfrla y se pesa. La diferencia entre este peso y el pesoan
teriormente obtenido representa la cantidad de 8i02 residual.
Esta cantidad se resta del grupo del hidréxido amdnico obteni-
do segin el pérrafo (c) y se afiade a la cantidad de Si0p obte~
nida.segin (d) en la determinacidn del didéxido de silicio.

(£) Ensayo en blanco.- Se realizard un ensayo en blan.
‘c0, siguiendo el mismo procedimiento y empleando las mismas can
tidades de reactivos, y se corregirédn de acuerdo con esto los

resultados obtenidos en el andlisis,

(g) Célculo.~ Se calculard el porcentaje del grupo
del hidréxide aménico, con aproximacidn de centésimas, multipli
cando el pezo del grupo del hidrdéxido aménico, en gramos, por '
200 (100 dividido por el peso de la muestra empleada (0,5))."
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OXIDO_FERRICO

Procedinmiento

"(a) se afiaden 40 ml de agua fria a 1 g de la muestra

Yo mientras se agita vigorosamente la mezcla, se aiaden 10 ml
de HCl. 5i es preciso, se callenta la solucién y 88 tritura el
cemento con el extremo.apianado de una varilla de vidrio, has-
ta gque sea evidente que se ha descompuesto dompleﬁamente el ce
mento. 5e calienta la solucidn a ebullicidén y se trata con solu.
cién de SnCly, que se ailade gota a gota, con agitacidn, hasta
gue se decolore la solucidn. Se ailade una goia en exceso y se
enfrfa la solucidn a la temperatura ambiente. Se enjuaga el in-
terior del feoipiente con agua, y se alladen de una vez 10 ml de
solucién saturada, fria, de HgClp. Se agita vigorosamente la so

' lucién durante 1 minuto y se afiaden 10 ml de HyPO4 (1:1) ¥ 2 go -
tas de difenilaminosulfonato bdrico indicador. Se afiade el agus
precisa para que el volumen después de ls valoraoidh oscile en=
tre 75 y~4oo ml. Ye valora con solucién patrén de KoCrg07. Se
considera como punto final aquél en que una gota da lugar a una -
intensa coloracidn violeta que no varla al afladir mées solucién
patrén de KoCro07e ' '

(b)»Célculo.- Se calculard el porcentaje de Fepo03,cmm
_aproximacién de centésimas (para expresarlo con aproximacién de

décimas), del siguiente modos

Fep03, por ciento = EV.X 100

dondes

B = Bquivelente en Feg03 de la solucidn de KpCrp07 en gramos por

mililitro, y
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V = mililifros de solucidn de KoCroOT7 requeridos por la muestra
de 1 g empleada,

QXIDO DE ALUMINIO

Procedimiento

"C4loulo.- Se calculard el porcentaje de Aly03 restan
do los porcentajes de Fe203 y P205, determinados segin se des -
cribe en las secciones correspondientes y expresadcs coﬁ aproxi
macién de centésimas, del porcentaje del grupo del hidrdxido amd
nico, determinado del mode descrito en la seccidn correspondisn
te y expresado con aproximacidén de centésimas. El resuliado se

dard con una aproximacidn des d3cimas.

Nota.~ Solamente es precigo realizar la determinacidn
del P205 y restarlo del grupo del hidréxido aménico, 6uando una
muestra deje de ajustarse a algin requigito de las normas. Si
existe prasente algo de titanio, precipitard con el AL(OH)3 ¥y
Fe(OH)j #1 el grupo del hidréxide aménico y se considera como
A1203. No se hard la correccién del Ti02 en el ¢xido de alumino,
a menos gue se especifique expresamente o se necesite determi -

nar este componenie”.

OXIDO DE CALCIO

“Procediniento

"(a) se acidifican con HC1 los filtrados coul.inados
obtenidos en las precipitaciones del grupo del hidréxido améni-
co y se evaporan a un volumen de unos 100 ml. Se afladen a la sg
lucidn caliente 40 ml de azua saturada de bromo e iumediatamen-—

te sc aflade NH4OH hasta que la solucidn sea claramente alcalinaz.
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se hierve la solucién durante 5 minutos o més, asegurédndose de
que la solucién sea definidamente alcalina durante todo el tiem
po. Je deja sedimentar el precipitado, se filtra y se lava con
agua caliente. be lava una vez el #aso y el .£filtr o con HNOj3
(1833), hervido previamente para eliminar el &cido nitroso, y
finalmente con agua caliente. Se descarta el didxido de manga~
neso que haya podido precipitar. $e acidifica el filtnaao con
HCl y se hierve hasta eliminar todo el bromo. La solucién se -
hace alcalina con NHJOH y se hace hervir. A la solucién hirvien
te se afiaden 25 ml de oxalato aménico {50 g por litr@‘hirviendo
Yy se continua la ebullicidn hasta que el oxalato cdlcico preei-
piltado adguiera una forma granular bien definida. Se deja estar
la solucidn durante unos 20 minutos o hasta que se haya sedimen
tado el precipitado, se filtra, y se lava moderadamente con oxa
lato aménico (1 g por 1litro). be reservan el filtmdo .y las -
aguas de lavado.

(b) Bl papel de filtro que contiens el preciﬁitado se
coloca, himedo, en un crisol de platino y se incinera el filtro
con poeo calor. Se calcina entonces el precipitado hasta que el
oxalato cglcico se ha&a convertido en Ca0, se redisuelve en HC1
y se diluye la solucidén con agua hasta 100 ml. Se afiade NH4OH
en ligero exceso y se lleva la solucidn a ebullicidn. oi en es—
te momento se separa una pequefla cantidad de hidrdxidos, se fil
tran, pesan y la cantidad hallada se aflade a la encontrada en
la determinacidn original del grupo del hidréxido amdnico. Se
reprecipita el CéO con oxalato aménico como antes, se deja oS~
tar hasta que se sedimente, se filtra y se lava, teniendo cui-
dado.de evitar un exceso de soluéidn de lavado. El filtrado se
combina con el ya obtenido y se reserva para la determinacidn
del MgO.
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(c) Se pesa el precipitado como CaQ, despuds de inci
nerar y calentar a 1100-12002C hasta peso constante en un cri-

sol de platino, con tapa, previamente pesado.

(d) Ensayo en blanco.— Se realizard un ensayo en blan
c0, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
cantidades de reactivos y se corregirén ds acuerdo con esto los

resultados obtenidos en el andlisis.

(e) C8lculo.~ Se calculard el porcentaje de Cal, con
aproximacioén de décimas, multiplicando el peso en gramos, de -
Ca0 por 200 (100 dividido por el peso de la muestra empleada

(095 g))"'

OXIDO DE MAGNESIO

Procedimiento

"(a) Los filtrados reservados en la determinacidn del
Cal se acidifican con HCl y se concentran hasta unos 150 ml.
Se afiaden & esta solucidn unos 10 ml de (NHy)pHPOs (250 g por
litro) y se enfria la solucién introduciéndola en un vaso con
agua helada. Después de enfriar, se aflade NHyOH gota a gota,
con agitacibén constante, hasta que se empiece a formar el fos-
fato aménico magndsico cristalino, y despuds en ligero exceso
(del 5 al 10 por ciento del volumen de la solucién), continuan
do la agitacién durante varios minutos. Se deja la solucidn
aparte durante § horas por lo menos, en ambiente fresco, y Se
filtra entonces.

(b) E1 precipitado asi obtenido se redisuslve en HC1
(1:4) caliente, se diluye la solucién & unos 100 ml, se afiade
1 ml de (NHy)pHPO, (250 g por litro), y, a continuacién, NHAOH,
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gota a gota, agitando constantemente, hasta gue se forme de nue
vo el precipitado del modo deserito y haya un ligero exceso de

NH4OH. Se enfrla, se deja estar durante unas 2 horas, se filtra
¥ se lava con dos porciones de 10 ml de solucién de NHgNO3 (se
disuelven 100 g de NHgli03en agus, se afiaden 200 ml de NH4OH y
se diluye a 1 litro). El papel de filtro se coloca en un crisdl
de platino, pesado, se carboniza lentamente y se hace arder cui
dadosamente el carbono resultante. El ﬁrecipitado se calcina a
1100-12002C hasta peso constante, teniendo cuidado de evitar la

fusidn del pirofosfato.

(e¢) Bnsayo en blanco.- Se realizard un ensayo en blan
0o, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
cantidades de reactivos y se corregirédn de acuerdo con esto los

resultados obternidos en el andlisis.

(d) C4lculo.~ Se calculard el porcentaje de MgO, con

aproximacidén de décimas, del siguiente modos

ligD, por ciento = W x T2,4

dondes
w = gramos de MgpP207, ¥
72,4 = relacién molar de 2MgO a MgpP207 (0,362) dividido por
el peso de la muestra empleada (0,5 g) y multiplicado
poxr 100%,
TRIOXIDO DE AZUFRE
Procedimiento

"(a) 4 1 g de la muestra, se afladen 25 ml de agua fr¥a

¥, mientras se agita vigorosamente, se agregan 5 ml de HCl. Si
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es preciso, se calienta la solucidn y se tritura el material
oon el extremo aplanado de una varilla de vidrio hasta que la
descomposicidn del cementio sea evidentemente completa. Se dilu
ye la solucién a 50 ml y se deja en digestidn durante 15 minu-
t0s en las proximidades del punto de ebullicién., be filtra, y
se lava ?erfectamente el reslduo con agua caliente. Se diluye
la solucidn a 250 ml y se calienta a ebullicidn. Con ayuda de
una pipeta, se afladen lentamenté, gota a gota, 10 ml de BaClyp
(100 g por 1litro) y se continua la ebullicidén hasta que el pre
cipitado esté bien formado. Se deja la solucidén en digestiédn
durante un perifodo ds 12 a 24 horas cerca del punto de ebulli-
cién (Nota). Se tendrd cuidado de mantener el volumen de la so
lucién entre 225 y 260 ml, afladiéndose agua a este objeto, si
resulta preciso. oe filitra el precipitado, se lava, se coloca
el papel de filtro con el precipitado en un crisol de platino
o porcelana, pesado previamente, y se carboniza lentamente y s
consume el papel sin inflamacidn. Se calcina entonces a 800 =

9002C, se enfrla en un desecador y se pesa el BaS04.

Nota.~ Si se desea una determinacidén répida, puede
reducirse el tiempo de digestidén a 3 horas. El resultado puede
ser ligeramente bajo. Si se rechaza el cemento por dejar de cum
plir lo exigido por las normas, el tiempo de digestidén seréd de
12 a 24 horas.

(b) Ensgyo en blanco.— Se realizard un ensayo en blan
co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
cantidades de reactivos y se corregirdn de acuerdo con esto los

resultados obtenidos en el andlisis.

(c¢) CAlculo.~ Se calculard el porcentaje de S03, con

aproximacidn de décimas, del siguiente modos

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas https://materconstrucc.revistas.csic.es
Licencia Creative Commons
Reconocimiento 4.0 Internacional (CC BY 4.0)



- 18 -

Procedimiento

"(a) Se ponen 15 ml de solucidn amoniacal de ZnsS0y4 -
(se disuelven 50 g de ZnS04. THoO en 150 ml de agua y 350 ml
do NH4OH. La solucidén se filtra después de dejarla estar dwﬂ@z
te 24 horas por lo menos) y 285 ml de agua en el vaso. En el
matraz se introducen 5 g de la muestra y 10 ml de agua y se agi
ta suavemente para humedecer y dispersar completamente el ce -
mento, Este pasco y el siguiente deben realizarse rédpidaments
para evitar que el cemento se sedimente. Se conecta el matraz
con el embudo y con el bulbo. Se aliaden 25 ml de éolucién de
SnClo a través del embudo y se agita el matraz. Se afladen 100
ml de HC1 (183) a través del embudo y se agita el matraz. Du~
rante la agitacién se mantendrd cerrado el embudo y el tubo de
paso a la solucién amoniacal de ZnS04. Se conecta el embudo con
la fuente de aire comprimido, se abre dicho embudo, se deja pa
sar una corriente débil de aire y se calienta lentamente el ma
traz y su contenido hasta ebullicién. Se continua una ebulli -
cién suave durante 5 o 6 minutos, se corta el suministro de ca
lor y se continua el paso de aire durante 3 o 4 minutos. Se des
conecta el tubo de paso y se deja dentro de la solucién para -
usarlo como agitador. Se enfria la solucidén a 20~309C, se afig-
“den 2 ml de solucién de almidén y 40 ml de HC1l (1s1) y se valo
ra inmediatamente con solucién patrdn de XIOj3 (0,03 N) hasta

gue se obitenga un calor azul persis tente.

(b) Bnsayo en blanco.- Se realizard un ensayo en blan
co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
cantidades de reactivos, y se corregirdn de acuerdo con esto los

resultados del andlisis.

(c) Céloulo.- Se calculard el porcentaje de azufre -
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(Wota) del siguiente modos

Azufre, por ciento = EV x 20
dondes

E

H

equivalente en azufre de la solucién de KIO3, en gramos

por mililitro,

<
#

mililitros de solucidn de KIO3 requeridos por la muestray
20

]

100 dividido por el peso de la muestra empleada (58) «

Nota.~ Se supone que estén ausentes sulfitos, tiosul
fatos y otros compuestos intermedios entre sulfuros y sulfatos,
Si estén presentes semejantes compuestos, puedeh dar lugar a

errores en la determinacidn',

PERDIDA AL FUEGO

Procedimiento

“(a) Se calienta 1 g de la muestra en un crisol de
platino, con tapadera, previamente pesado, de 20 a 25 ml de ca
pacidad, de acuerdo con el método A o B, segin se especifique.

(b) Método A.~ Se coloca el crisol en un agujero -~
practicado en un cartén de asbesto sujeto horigzontalmente, de
de modo gque queden por debajo del caritén unos tres gquintos del
crisol y se calienta al rojo (900 a 10009C) durante 15 minutos.
Se comprueba la pérdida de peso calentando por segunds voz du-
rante 5 minutos. Se tendré la precaucién de quitar las particu
las de asbesto que pueden quedar adheridas al crisol al retirae
lo del agujero en el cartén. Se puede conseguir una mayor lim-
plera y acortar el tiempo de calefaccidn practicando un aguje-
ro para ajustar el orisdmundisco circular de lémina de plati

no y colocando este disco sobre un agujero algo mayor en un car
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t6n de asbesto,

(c) Método B.- Se coloca el crisol en un horno de mu
fla a una tempem tura comprendida entre 900 y 10002C durante
15 minutos, y se comprueba la pérdida de peso calentando por -

segunda vez durante 5 minutos.

(a) Célculo.— Se calculard el porcentaje de pérdida
al fuego, con aproximacidn de décimas, multiplicando la pérdida

de peso, en gramos, por 100",

OXIDO S0DICO Y OXIDO POTASICO

Reactivos

"(a) Solucién de &cido cloroplatinico.- Se disuelven
5 g do HoPtClge6H20 en 95 ml de agua y 5 ml de HCl.

(b) Solucidén Gladding para el lavado .- Se disuelven
100 g de NH4Cl en agua, se diluye a 500 ml y se afiade a la so-
lucidn una cantidad de KpPtClg mds que suficiente para obtener
una solucidn saturada (alrededor de 1 g)+ Se agita la mezcla
con frecuencia durante 6 a 8 horas, se deja estar durante 12
horas por lo menos, y se filtra. El residuo puede utilizarse

para la preparacidén de una nueva porcidn de solucién de lavaddl

Procedimiento

"(a) Se pesan 5 g de la muestra de cemento finamente
pulverizado y se mezclan ocon 1 g de'NH401, moliendo ambos'jun—
tamente en un morteré de &gata. Se afiaden 4 g de CaC03 a lg
mezcla y se continua moliendo hasta que los ingredientes estén
totalmente mezclados. En el fondo de un crisol de platino de

40 a 60 ml se pono una capa de CaC03 de 0,5 cm aproximadamsnte,
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se alade la mezcla anterior y se cubre con otros 0;5 cm de -
CaCO3. Se monta el crisol en un agujero practicado en un cartch
dé asbesto de unos 0,3 cm de espesor, de modo gue el orisol que
de 1 cm por encima del cartén. Se cubre el crisol con una tapag
dera que ajuste bien y sobre la misma se coloca un crisol de
platino con agua. El objeto de este segundo crisol es evitar la
pérdida de flcalis por volatilizacidn y deberd mantenerse lle—
no de agua durante todo el perifodo de calefaccidn., SJe calienta
el crisol a una temperatura muy baja, primero, y después se va
elevando gradualmente‘hasta aloaniar el rojo brillante en el
espacio de 1 hora. En ningtn momento deberd elevarse la tempé-
ratura ten deprisa que se vean salir del crisol humos de NH4Cl.
Finalmente, se calcina el crisol de modo que la temperatura de
su contenido permanezca comprendida entre 900 y 1000¢¢ durante
1 horas.

(b) Con ayuda de agua caliente, se separa del crisol
el material sinterizado y se deja en digestidén con unos 150 ml
de agua en una cépsula provista de mango, sobre el baifio maria,
durante unas 4 horas. 5i todavia quedan terrones en la cédpsula,
se trituran con uha mano de mortero o con una varilla de vidrio.
La mezcla se deja en digestién, sobre el bafio marla, durante
otras 4 horas, o mids, Se hierve la mezcla durgnte 1 minuto, se
deja sedimentar el residuo y se decanta la solucidén clara a
través de un papel de filtro a un vaso grande. Se afiaden 30 ml
de agua4a la odpsula, se lleva la mezcla & sbullicidn, se deja
sedimentar el residuo y se decanta el filtrado claro a través
del mismo papel de filtro (Nota). Se repite tres veces més es—
ta adicidn de agua y decantacién. Finaglmente, se pasa el resi-
duo por lavado al papel de filtro, ge lava la cépsula y se la-
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va el residuo una vez con agusa caliente.

Nota.- 51 se desea acelerar la operacidén sin dejar se
dimentar el residuo paras obtener una solucidn clara gue se pue-—
da decantaxr fécilmente, se filtra la solucién inmediatamente,
dejando en la cédpsula la mayor cantidad posible de residuo, y
se descarga el filtrado que permanece en el véstago del embudo,
golpeando éste levemente o levantando un poco el papel de fil -
tro, y se pasa el residuo del papel de filtro a la cédpsula por

lavado.

(c) se unen los filtrados y las aguas de lavado y se
evaporan a wnos 50 ml. Se afiaden 3 o 4 g de (NHy)2003 a la solu
cidﬁ'y se hierve durante 1 minuto. Se filtra la solucién y se
lava el residuo seis veces con (NH4)oC03 frio (10 g por litro)
que contenga un poco de NH4OH. Se adicionan al filtrado 10 ml
de oxalato aménico (50 g por litro) y 2 o 3 ml de NH4OH. Se ew
pora la solucién hasta unos 20 ml, se filtra sobre una cédpsula
v se lava el residuo con agua caliente. Se afiade 21 filtrado 1

ml de HpS804 y se evapora a sequedad.

(4) Bl residuo se calcina cuidadosamente en.la cépsu
la hasta eliminacidn del H2504 en exceso y entonces se eleva
la temperatura hasta.el rojo oscuro. Se enfrfa la cdpsula, se
disuelve el residuo en 50 ml de agua y se afiaden a la solucidén
2 ml de oxalato aménico (50 g por litro) y 2 o 3 ml de NH4OH.
Se evapora la solucién ﬁasta unos 10 ml, se filtra la solucidén
sobre una cépsula de platino y se lava el residuo con agua ca=-
liente. Se adicionan al filtrédo 0,5 ml de H2804 y se evapora
a sequedad. El residuo se calcina,; elevando gradualmente la fgg

peratura hasta 600-7009C durante 15 minutos, se deja enfriar en
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_ un desgcador y se pesa. osi disuelve el residuo en unos 20 ml de
agua caliente y se filtra la solucidén. El papel de filtro se la
va con agua caliente y se pone en la cépsula. Se calcina cuida-
dosamente hasta que se haya consumido el papel y entonces se con
tinuva la calcinacidén a 600-T7002C durante 10 minutos. Se deja en
friar la cdpsula en un desecador y se pesa. La diferencia entre
estos dos pesos representa el peso de &lcalis en forma deEﬁrSQ4
¥y K2804.

(e) Se afladen al filtrado 2 ml de HC1l en un recipien~
te de vidrio, silice o porcelana y se evapora hasta unos 10 ml.
Se adicionan a la solucidén 6 ml de la solucidn de &cido cloro -
platinico por cada 0,10 g de la mezcla de sulfatos y 3 ml en ex
ceso, La solucidén se evapora sobre el bafio maria hasta dar un
jarabe espeso, llevando esta evaporacidén al méximo sin permitir
gue la solucidn llegue a sequedad. La solucidén siruposa deberéd
solidificarse al enfriarse. Se afladen a la solucidén 100 ml de
etanol (al 85 por ciento), mientras se agita fuertemente, y se
deja depositar el precipitado de cloroplatinato potdsico duran-
te 3 horas justas. Bl liguido claro se filtra a través de un
crisol Gooch, seco y tarado, con una capa de asbesto o de un dis
co de vidrio fritado. El precipitado se lava cinco veces por de
cantacién con etanol (al 85 por ciento) y después se lava tres
veces el crisol con el etanol. Se lava entonces tres véces por
decantacidn con la solucién de lavado Gladding, agitando bien
el precipitado cada vez. BEl precipitado se pasa al crisol con
la solucidn de lavado Gladding, teniendo cuidado de que no gue-
de nada en el recipiente original, y finalmente se lava el cri-
sol y su contenido seis veces con etanol (al 85 por ciento). Se

deseoa el crisol a 105-1109C durante 3 horas por lo menos. .Se
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deja enfriar y se pesa. La diferencia entre estos dos Pasos rg

presenta el peso de Ko0 en forma de KoPtClge

(£) Ensayo en blanco.- Se realizard un ensayo en blan
co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
cantidades de reactivos, y se cofregiran de acuerdo con esto
los resultados obtenidos‘en el andlid s,

(g) Célculo.- Se calculardn los porcentajes de Naz20

¥y K20, con aproximacidn de centésimas, del siguiente modo:

Naz0, por ciento

it

(Wq=Wp x 0,3584) x 8,728, ¥y

Ko0, por ciento =Wy x 3,874
dondes

W = gramos de NagS04 + K2504,
W2 = gramos de KoPtClg,

0,3584= relacién molecular de K2804 a K2PtClg,

8,728 = relacidén molecular de NagO a NapS04 (0,4364) dividido
por el peso de la muestra empleada (53) y multiplicado
por 100, ¥y

3,874 = relacién molecular de K00 a KoPtClg (0,1937) dividido
por el peso de la muestra empleada (5g) y multiplicado
por 100",

ALCALIS SOLUBLES EN AGUA

"ota.~ La determinacién de los &dlcalis solubles en
agua de acuerdo con el siguiente procedimiento no podrd consi-
derarse como sustituto de la determinacién de los &lcalis tota
les segin el procedimiento anterior. Mds aun, no puede suponer

se gque en el procedimiento que sigue se obtengan todos los él-
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calis solubles en agua que pueden encontrarse en el cemento. Es
esencial un método uniforme cuando se hays especificado un 1limi
te para el contenido de 4lcalis solubles en agua o cuando se

comparen varias partidas de cemento sobre la base de dichos 41~

calis.

Procedimiento

(a) Se pesan de 25 a 150 g de la muestra (Nota 1) en
un vaso grande de precipitados y se afladen 250 ml de agua al ce
mento, agitando bien (Nota 2). Se deja estar la muestra duran-
te 30 minutos a la temperatura ambiente. Se agita de nuevo la
solucién y se filtra a través de un embudo BlUchner. El residuo
se vuelve al vaso y se lava el embudo con 100 ml de agua que se
pasan al vaso. Se agita bien la meszcla, y se deja estar durante
30 minutos a la temperatura ambiente. Se agita y se filtra como
antes, se descarta el residuo sin lavar y se completa la deter-
minacién segdn se describe en los pérrafos (b) a (d) o segtn el
parrafo (e) (Nota 3).

Notal.~La cantidad de muestrs tomads para el andlisis
depende del contenido de 4lcalis solubles en agua, variando deg
de 25 g para el 0,5 por ciento o més hasta 150 g para el 0,1

por ciento o menos.

Nota 2.~ Como la cantidad de dlcalis solubles en agua
obtenida depende del modo en que se lixivian del cemento, es im

portante seguir el procedimiento con toda exactitud.

Nota 3.~ En la mayor parte de los casos se debe prefe
rir el procedimiento descrito en los parrafos (b) a (4) porque
es mids sencillo y, generalmente, proporcions todos los datos neg
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cesarios.

(b) Se sigue el procedimiento descrito en los parra~
fos (o) y (4) de MOXIDO SODICO Y OXIDO POTASICO™.

(c) Ensayo en blanco.- Se realizard un ensayo en blan
co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
cantidades de reactivos y se corregirin de acuerdo-oon-esio-low
resultados obtenidos en el andlisis. ‘

(a) C4loulo.~ Se calculard el porcentaje de dloalis
solubles en agua, como Nap0, con-aproximacidn-de centésimas, .
del siguients modos

Nas0, por ciento = W‘x 33’64
donde:
W = gramos de Nap304 + K250y,
s = gramos de muestira empleados, y

43,64 = relacién molecular de NagO & NapsOs (0,4364) multipld
cado por 100. ’ :

(e) 5i se desean expresar los &lcalis solubles sn agua
en forme de NapO soluble en agua y KpO soluble en agua, se segul
v4 ol procedimiento descrito en "OXIDO SODICO Y OXIDO POTASICOY,
comenzando en el parrafo (c) y haciendo los cambios necesarios
en las férmulas del pédrrafo () dgbido al peso de la muestra tg
meda para el andlisis. Si se desea, puede tomarse una porcidn
medide de los filtrados combinados para los pasos gque siguen la
lixiviacién, con el fin de evitar el uso de una gren cantided
de 4cido cloroplatinico’e.
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ENTOXIDO DE_FOSFORO

Procedimiento

"(a) Se pesan de 1 a 3 g de la muestra (Nota) y 10 g
de NHyNO3 en un vaso de precipitados de 150 ml. Se meszcla el
contenido, se trata con 10 ml de HNO3 y se agita rdpidamente,
empleando el extremo aplanado de una varilla de vidrio pars tri
turar los terrones de cemento, hasta que &ste esté completamen
te descompuesto y se haya separado un gel espeso de Si02. Se
cubre el vaso con un vidrio de reloj, se coloca sobre el bafio
maria o una placa caliente a unos 1009C durante 15-20 minutos,
agitando el contenido de vez en cuando durante la calefaccidne.
Se afiaden al vaso 20 ml de agua caliente y se agita el conte-
nido. Si el cemento contiene una cantidad apreciable de manga
neso, como demuestra la presencia de un residuo rojo o pardo,
se afladen unos pocos mililitros de NaNO2 (50 g por litro) pa-
ra disolver este residuo. Se hierve el contenido del vaso has
ta eliminacidn total de los vapores nitrosos. Esta debe tener
lugar en un espacio de tiempo inferior a los 5 minutos, debien
do afiadirse agua para compensar cualquier pérdida por evapora
cién. Se filtra sobre un matraz Erlenmeyer de 500 ml, con sugc
cién, y con un cono de platino para sostener el papel de fil-
tro, y se lava el residuo de 5iOp hasta que el volumen del fil

trado y de las aguas de ravado sea de unos 150 ml.

Nota.~ Las cantidadss de muestra y reactivos emplea-
das dependen del contenido de fésforo del cemento. Bastan las
cantidades mInimas si el cemento contiene 0,5 g por ciento de
P205 o més. 5i el contenido de P205 es de 0,1 por ciento o me-

nos, se requieren las cantidades médximas.
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(b) ve calienta la solucidn a 859C y se afiaden de 50
a 100 ml de solucidn de molibdato amdénico. sSe pone un tapdn al
matraz y se agita vigorosamente durante 5 minutos, y se deja
estar durante 30 minutos. se filtra el precipitado, lavando cin
co veces el matraz ¥y ocho el papel de filtro con KNO3 frio (10
g por litro). Se pone el matraz debajo del embudo que contiene
el precipitado. se vierten 25 ml de NH4OH sobre el precipitado
¥y sobre los bordes superiores-del papel de filtro hasta disolu
cidn total del precipitado, Je lava tres veces el papel de fil
tro con agua frla, dos veces con HC1 (1:1) y, finalmente, tres
veces con agua fria. de acidifica la solucién con HCl y se adi
ciona 1 ml de decido citrico (350’g por litro) para mantener'en
solucidn las trazas de hierro que pudieran encontrarse presen-

tes,

(c) Se enfrla la solucidén a la temperatura ambiente
y so pasa a un vaso de precipitados de 400 ml. El volumen debg
ré ser ahora de unos 150 ml. Se afladen a la solucidén 25 ml de
mixtira magnesiana y, después; mientras se agita constantemén—
te, se adicionan gota a gota 50 ml de NH/OH a una velocidad tal
que se tarden 5 minutos. La mezcla se deja estar durante 4 ho
ras 0 mas. Se filtra el precipitado y se lava unas cuantas ve-
ces con NH4OH (1s20)« Bl precipitado se disuelve en el vaso ori
ginal, vertiendo 25 ml de HC1 (131) sobre el precipitado. Se
lava completamente el papel de filtro con H31 (1:20). La solu-
cidn se diluye, con las aguas de lavado y agua, hasta 50~100
ml, y se afladen 2 ml de mixtura magnesiana. Se adiciona lenta-
mente NH,OH a la solucidén, como antes, con agitacién constante.
La mezcla se deja estar durante 2 horas o mis. Se filtra el pre
cipitado, se rasca y se lava el vaso, y se lava diez veces el

precipitado con NH40H (1:20). El precipitado se calcina a -
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1100--42002C hasta peso constante en un crisol pesado.

(4) Ensayo en blanco.- Se realizard un ensayo en blan
co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas can
tidades de reactivos, y se corregirdn de acuerdo con esto los

resultados obtenidos en ¢l andlisis,

(e) Célculo.— Se calculard el porcentaje de P05, con

aproximacién de centésimas, del siguiente modos

P05, por ciento = W X563,79

donde:
W = gramos de Mg2P207,
3 = gramos de muestra empleada, y
63,79 = relacién molecular de P205 a MgoP07 (0,6379) multi

plicado por 100",

OXIDO MANGANICO

Procedimiento’

"(a) Se pesan de 1,0 a 3,0 g de muestra (Nota 1) en
un vaso de precipitados de 250 ml y se tratan con 5-10 ml de
‘agua y después con 60-75 ml de HNO3 (134). La mezcla se hierve
hasta que la disolucidén gea tan completa como sea posibles Se
adicionan a la solucién 10 ml de NaNO2 (50 g por litro) y se
hierve hasta eliminacién total del HNOp (Nota 2), teniendo oui
dado de que el volumen de la solucidn no se haga tan pequeilio
que precipite 5i02 gelatinosa. Puede separarse algo de 5102,
gue no importa, pero si se presenta aun un residuo rojo o pare
do, se empleard més NaNOo (50 g por litro) para asegurar una

descomposicidén completa y se hervird despuéds para eliminar el
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HNO2: Se filtra la soluciénvsobre un matraz Erlenmeyer de 250

ml y se lava el papel de filtro con agua.

Nota 1.~ La cantidad de cemento gue se toma para el
andlisis depende del contenido de. manganeso, variando desde 1
g para alrededor del 1 por ciento de MnpO3 hasta 3 g para 0,25

por ciento o menos de MnpO3.

Nota 2.~ Cuando se afiade NaNO2, debe ser total la eli
minacién del HNOp por ebullicién. 5i gueda algo de HNOg en la
solucidn, reaccionard con el NaBiO3 agregado, disminyyendo su
poder oxidante. 5i el cemento contiene algo de Manganeso , la
primera pequefia cantidad de NaBiO3 dard lugar a une coloracién

violeta.

(b) La solucién deberd tener un volumen de 100 a 125
ml. Se enfrla a la temperatura ambiente. Se atiade a la solucidn
un total de 0,5 g de FaBiOj en pequefias cantidades, agitando de
vez en cuando., Una vez terminada la adicidén, se agita la 501um
cidn'de vez en cuando durante 5 minutos y entonces se afladen
50 ml de HNO3 frio (1:33), previamehte hervido para eliminar €l
gdoido nitroso. Se filtra la solucidn a través de una capa de ag
besto calcinado en un crisol Gooch o a través de un filtro de
carbén o vidrio fritado, con ayuda de succién. Bl residuo se la
va cuatro veces con HNO3 (1:33) frio, Bl filtruco se valora in
mediatamente con solucidn patrén de arsenito sédico {iml=0,0003
g de Mn203). ve alcanza el punto final cuando se obtiene un co
lor amarillo exento de matices pardos o violetas y que no cam-

bia al adicionar més A4s203.

(¢) BEnsayo en blanco.— se realizard un ensayo en blan

co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
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cantidades de reactivos, y se corregirdn de acuerdo con esto

los resultados obtenidos en el andlisis.

(d) C4lculo.~ Se calculard el porcentaje de MngoO3,

con aproximacidén de centésimas, del siguiente modo:

MnpO3, por ciento = -%¥—— x 100

dondes

E = equivalehte en Mnp03 de la solucidén de NaAsQp, en gramos
por litro,

V = mililitros de solucidén de NaAsD2 requeridos por la muestra,

y
S = gramos de la muestra empleadé"._

RESIDUO INSOLUBLE

Procedimiento

"(a) Se ailaden 10 ml de agua fria a 1 g de la muestra
Yy, mientras se agita vigorosamente la mezcla, se agregan 5 ml
de HCls 5i es preciso, se calienta suavemente la solucién y se
tritura el material con el extremo aplanado de una var&lla de
vidrio durante unos minutos, hasta gque la descomposi cidén del =
cemento es evidentemente total (Nota). Se diluye la solucién a
50 ml y‘sé deja en digestidn durante 15 minutos a una tempera-
tura préxima al punto de ebullicidén. Se filtra el residuo, se
lava seis veces con agua caliente y se-deja en digestidn el pa
pel de filtro y su contenido én 100 ml de NaOH (10 g por li -
tro), mahteniendo la solucidén a una temperatura prdéxima a ebu-
‘1licién durante 15 minutos. La solucién se acidifica con HCL,

usando rojo de metilo como indicador, y se allade un excesc equi
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valente a 4 0 5 gotas de HCl. El residuc se filtra y se lavk de
12 a 15 veces con NH4Cl caliente (20 g por litro). El residuo
se calcina’en un orisol tarado a 900-1000¢C, se deja enfriar en

uny desecador ¥y se pesa.

Notas~ 5i la muestra de cemento portland contiene wna
cantidad apreciable de Sxido mangénico, pueden presentarse com
puestos pardos de manganeso que se disuelven lenpamente en HC1
‘dilufdo frio, pero rdpidamente en HC1 caliente de la concentra
cién especificada. En todos los casos, se deberd diluir la s0-

lucidn tan pronto sea total la descomposicidn.

(b) Ensayo en blanco.- Se realizard un ensayo en blan,
co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
cantidades de reactivos, y se corregirdn de acuerdo con esto

los resultados obtenidos en el andlisis.

(¢) C4lculo.- Se calculari el porcentajs de residuo
insoluble, con aproximacidn de centésimas, multiplicando el au

mento de peso, en gramos, por 100",

MATERIA ORGANICA SOLUBLE EN CLOROFORMO

Procedimiento

"(a) Se colocan 40 g de cemento en un embudo de sepa
racién Sguibb de 1 litro (Nota 1) y se mezclan con 520 ml de
agua, alladidos en dos pbfciones aproximadanente iguales. Se -
agita vigorosamente, inmediatamente después de afladir la prime
ra porcidn,para conéeguir'una dispersidén completa. Se-ailade en
tonces la segunda porcidn y se agita de nuevo. Se édicionan‘rg
pidamente 185 ml de HCl en los que se han disuelto 10 g de =
SnClp, se pone répidamente el tapdén del embudo, se invierte y
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se agita imprimiéndole movimiento de rotacién durante unos se—
gundas para deslefr y dispersar todo el cemento, teniendo cui-
dado de evitar el desarrollo de una gran presidn interna, debi
da a una agitacidén innecesariamente violenta. Se elimina inmg-
diatamente la presidén interna abriendo y cerrando la llave. Se
repite la agitacién y la eliminacidén de la presidn hasta que

sea total la descomposicidén del cemento. 5i es preciso, se tri
turan los terrones que subsistan con una varilla de vidrio lar
ga. de enfrlas rdpidamente a la temperatura ambiente dejando cQ
rrer agua de la fuents sobre el embudo. Se afiaden a la solucidn
75 ml de cloroformo, se pone el tapén al embudo, se agita vigo
rosamente durante 5 minutos y se dejan estar el agua y el clo-

roformoc durante 15 minutos parea gue se separene.

Nota.~ Debe evitarse el empleo de grasa pars lubri -
car las llaves y los tapones de vidrio de los embudos de sepa-
racidén. Para facilitar su manejo pueden humedecerse con agua

antes de usarlos.

(b) La capa inferior de cloroformo se pasa a un embu,
do de separacidén Squibb, incluyendo la espuma con unos pocos
mililitros de la solucién acuosa, asegurédndose de que se ha pa
sado toda la espuma. La cantidad de capa acuosa traspasada de-
be mantenerse en el mInimo posible, pues‘un exceso de agua en
el embudo de 125 ml puede dar lugar a una extraccién incomple—
ta de la espuma y puede ' causar la formacidn de una emulsidn que
no es fécil de separar. Se agita vigorosamente el embudo para

'asegurar la extraccidn total de la espuma. Se deja que el clo-
roformo se separe y se pasa a un embudo de separacidén dSquibb de
250 ml, que contiene 30 ml de agua y unas gotas de HCl, asegu-

réndose de que la espuma permanece en al embudo de 125 ml. Se
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agita el embudo de 250 ml y se pasa el cloroformo a otro embu-
do de 250 ml gque contiene 50 ml de agua y unas gotas de HCl.Se
agita este embudo igual que en el caso del primer embudo de -
250 ml., Cuando se separa el cloroformo, se pasa a un matraz Br

lenmeyer, teniendo cuidado de que no entre agua en el mismo.

Se adicionan 25 ml de cloroformo a la solucién conte
nida en el embudo de separacién de 1 litro original y se reali
zan las operaciones descritas anteriormente, reteniendo el agua
de lagvado original en los embudos de 250 ml., Se repite el pro-

ceso, empleando otra porcidén de 25 ml de cloroformo.

(d) Los extractos en cloroformo reunidos se destilan
en el matraz Brlenmeyer hasta reducir su volumen a 10-15 ml,
El liguido gque queda se filira sobre un vaso de precipitados'
de vidrio de 100 ml, pesado, o sobre una cédpsula de platino, a
través de un papel de f£iltro pequeiio lavado con cloroformo. Sé
lava el matraz y el papel de filtro con varilas pequeiias porcio
nes de cloroforme. Se evapora el exiracto a sequedad a baja -~
temperatura (no superior a 639C) .y se calienta en una estufa a
57-632C durante 2 minutos. se pasa aire seco por el recipiente
durante 15 segundos, se deja enfriar y se pesa. do repite la
calefaccidén y la pesada hasta que dos pesadas sucesivas no di-
fieran en mds de 0,0010 g. De estos dos dltimos pesos, se toma

el mis alto como peso verdadero.

(e) Ensayo en blanco.- Se realizard un ensayo en blan
co. Se calcina una muestra de 40 g del cemento a 950-10002C du
rante 1 hora y se vuelve a moler. Esta muestra calcinada se
trata por el mismo procedimiento y utilizando los mismos reacti
vos que en el andlisis y se corrigen losg resultados de acuerdo

con esto.
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(£) Célculo.— se calculard el porcentaje de materia
orgénica soluble en cloroformo, con aproximacidén de milésimas,
multiplicando el peso en gramos del residuo por 2,5 (100 divi-

dido por el peso de la muestra empleada (40 g))".

CAL LIBRE EN EL CEMENTO PORTLAND Y EN EL CLINKER

Reactivos

"(a) Indicador de fenolftalelna.- Se disuelve 1 g de
fenolftaleina en 100 ml de alcohol etllico absoluto y se neutra

liza la solucién con NaOH disuelto en alcohol etllico absoluto.

(v) Disolvente de glicerina~etanol.~ Se prepara una
solucién que conste de 1 parte, en volumen, de glicerina y 5 -
partes de etanol absoluto. Se adicionan 2 ml del indicador aca
da litro de esta solucidn. El disolvente deberd ser ligeramen—
te alcalino frente al indicador. 5Si el disolvente es incoloro,
se aflade solucidén dilulda de NaOH en etanol absoluto hasta que
aparezca un ligero color sonrosado. Si el color inicial es son
rosado, se elimina con la solucién patrén de acetato aménico y
se afiade solucidn de NaOH hasta gue reaparezca una coloracidn
ligeramente sonrosada. Se calientan a ebullicién 60 ml del di-
solvente. Si persiste el color sonrosado, se aflade una gotita
de solucién patrén de acetato aménico (0,02 ml, equivalentes a
0,0001 g de Ca0) al disclvente caliente. Si no desaparece el
color sonrosado, el disolvente contiene demasiado 4lcali y de-

- be reducirse su proporcién. Si se deja estar el disolvente du-
rante un periodo de tiempo considerable, puede hacerselligera;
mente 4cido, por lo que deberd ser comprobado y, si es necesa-

‘rio, reajustado de vez en cuando.
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(¢) Solucién valorada de acetato aménico (1 ml=0,005
g de Ca0l) .- Se prepara una solucién patrén de acetato amdnico
en etanol absoluto del siguiente modo: Se disuelven 16 g de -
acetato amdnico cristalino en 1 litro de etanol, Esta solucidn

se valora frente a Ca0 puro, recieniemente preparado por calci

nacién de carbonato cédlcico puro u oxalato cdlecico puro, en un
crisol de platino, a 900-10009C, hasta constancia de peso. Des
pués de dejar enfriar el Ca0 calcinado en un desecador, se rea
lizan en rdpida sucesién las siguientes operaciones: se muele
en un mortero de &gata, se pesan de 0,05 a 0,06 g en un matraz
Erlenmeyer seco de 200 o 250 ml y se afiaden a éste 60 ml del
disolvente de glicerina-etanol. te dispersa el Ca0 en la solu—~
cién agitando el matraz y se conecta un refrigerante de reflu-
jo. 9e hierve la mezcla. La ebullicién deberd ser intensa, pe-
ro no tan violenta gue resulte sobresaltada o que‘tenga lugar
una vaporigzacidn excesiva. Se guita entonces el refrigerante y
se valora la solucidén inmediatamente, a una temperatura prdéxi-
ma a ebullicidn, con la solucidn patrdn de acetato'aménico. oe
vuelve a colocar el refrigerante y se hierve de nuevo la solu-
cibn. ve repiten las valoraciones a intervalos. El matraz se
agita con frecuencia entre valoracién y valoracién a fin de =
acortar el tiempo preciso para la ebullicidn. se considera ter
minada la valoracidn cuando ya no aparece coloracidn alguna en
la solucién hirviendo de un modo continuo durante 1 hora. El
equivalente en Ca0 de la solucidn de acetato aménico, en gra -
mos por mililitro; se calcula dividiendo el peso de Cal emplea

do por el volumen de solucidn gastado™.

Procedimiento

"(a) Se pesa en un matraz 1 g de clinker o cemento
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finamente molido, se afiaden 60 ml del disolvente y se procede
como en la valoracidén de la solucidn de acetato ambnico. Se

considera gue se ha alcanzado el punto final cuando sl conte-
nido de Ca0 en la muestra no aumenta en mds del 0,05 por cien

to durante las Wdltimas 2 horas de ebullicidn.

(b) C4lculo.— Se calculard el porcentaje de Cal li-

bre, con aproximacidén de décimas, del siguiente modo:

Ca0 libre, por ciento = BV x 100
dondes

E = BEquivalente en Ca0 de la solucién dé acetato aménico en
gramos por mililitro, y
V = mililitros de solucién de acetato aménico requeridos por

" la muestra®

Lés métodos anteriormente descritos son los qué de~
cidirdn en caso de disputa. Las Normas incluyen también otros
métodos que podrén utilizarse discrecionalmente cuando se de-
seen segulr procedimientos més breves o més convenientes que
los anteriores en las determinaciones de ruting de ciertos -

componentes.

Por ejemplo, 21 Sxido de calcio puede determinarse
con solucidn valorada de permanganato potdsico (0,18 N), el
triéxido de azufre por el medio del turbidimetro, el sodio por

precipitacién del acetato de uranilo, zinc y sodio,'etco

Ademds, los "METODOn PROFUESTOL PARA BL ANALIOIS -
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QUIMICO DEL CEMENTO PORTLAND" (referencia de la A.S5.T.M.s C
114 - 51 T) describen procedimientos para la determinacidn

del contenido de resina Vinsol, de Darex AEA y de diéxido -
de titanio.
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